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Ausbeute gemaoht w rd n» Naoli diesem Verfahren werden nur ' 
40 ?fi der Theori eines stark verunreinigten und fiir die 
Technik unbrauchtaren Produktes erhaltenf^rgl. DBP 1 098 652, 
Spalte 2f Zeilen 26 Ms 29j . Erst durcli das Verfahren des . 
DBP 1 098 652 1st es mSglich, relne Farbatoffe aus Trichlpr- 
triphenylmethylcerbinol In vorzUglicher Auabeute herzustellen* 
Dieses Verfahrett erlaubt jedoah nichtj die von der Praxis 
fttr den P&pierdruck hanptsSchlioh begehrten rotsticiiigen 
Blaufarbbi^sen zu gewinneni da im wesentlich&n nur griln-* 
stiohige Blaufarbbasen eriialten werden. Zur iPabrikation 
der in der Praxis in erster Linie verwendeten rotgtichigen 
Blaufarbbasen is* man deshalb bisher attf das.alte Rosanilin- 
. blauverfahren angewiesen, bei dem zur Rerstellung des 
Rosanilins der zeitraubende Arbeit saufwand, das ungewohnlicli 
g3*ofle Apparatevolumen und die schleclxte Auabeute von nur 
27 ^ $ bezogen auf die eingeaetaten Basen^ in Kauf genommen 
werden mtiseenfi . . 

Ba- vrarde nm Uberraeobendemelsd gefunden, dass man rbt- 
stlohlge Blaufarbstoffe der Triphenylrosanilinreiha her- 
ateXlea' kaim» iadem aan 1 Uol elner Alxuninium- oder Eisear 
kompl9Xverbindttng d@@ p-Srlchlortrltylohlorids mit atwa 
1 Mol einas in m- bScss* p-Stalloag d@rch Ealogenatoms, 
wla beisplelawei©© Ofei©r- oder BroE^tomey Al^lgrappen 
voa 1 bis 4 Kohl©as-6©ff©tomoa, Alkosss^griippea roa 1 Ma 4 . . 
KetoXeaafoffatonieffli, l>Si©^3.-p irepktliyl-^ Hitro-o Sitpil-, ■ , ' , 
StslfoaaBid-s. Sulfe2se3i£r®ell3^1e@to?^ 3der CarbonagiirsaXIeyl^ 
'. eetersPO^pea' eube-feit^iar-bea Plseaf 1^ od©r Hephtliylaoias "be.i • 
SJi}iBpe»atl8S|©a m>i@ohom @twa 110® md ©twa 135® Cp TQi£>sug8-> 
waSsfj awisateQsa atws 1§5® uad e-feim 130° ia Gegenwert von • ' 
bai. (Ida ReaktiansbQS^gimga^ isios>t@n organieohan Ltsoumga- 
mit{;&ln tuaaets-t usS Me ea-SsatehaMs 4«4'-Bio2aor-4C->Coi- oder 
p«0i&l&etitiaias?^t8 ph0E^liaaiab-- od®?-naplithylsmino}-t;s>ip]ienyl- ■ 
ms^^lolriost^ mSf^ @4^S®@teae 3 Anilin bei TemsosmisaTen 
ssfulrnhm etm 145® m& atwsi 165® Oe vorsttgasieiBe. s?Jiachan . • • 
atwe X§0® md, f-ta. Q ufliii6t@t« -. 
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Als Tjei 'dein VerfahrensTjedlttgurigeh ine3E>^ 
LSsungsmitteln sind bel0pieliBweise Chlorb nzol, MGhlor- 
benssol, Trichlorbenzol, Hitrbbenzol, Uitromethan oder 
Tetrachlorathan Oder Mischungen aus vorstehend genaiinten 
L6sungsmitteln geeigiiet. Yorteilhaft ist eSy das Chi or- 
benzol als' inertea Losungamittel einzusetzeiif da die sea 
geelgiiet ist, die exothermen Reaktionen balder Stuf en, 
inabesondere der ersten 5tufe, in einem giinstigen Temperatur 
bereich zuI Jialten. 

Bel der .TTmsetzimg In erster Stuf© aetzt man zwecloiiaflig 
1 Mpr det* Aluminium- oder Eiflenkomplexhrerbindung des 
p-Trichlortitylchlorida mit 1 Mol von in oder p-*Stellung 
substitxiiertem Arylamln urn, Man kann ^edocli daa Arylamin 
aucli in eiixem gerlngfugigen bia m&fligen molaren tlberBchufl, 
beiepielsweiae im Molverhkltnia 1 : Ifl, umaetzen, wobei der 
freiwerdende Glilorwaaaeratoff abgeaogen wird, 
Bei der Reaktion in. zweiter Stufe, bei der man 1 Mol . 
4^4' -5lchlor-4'^*-( arylamino)«triphenylmetl2yi^ mit ' . 

mindeatens 5 Uol AniXln umket^ti kanh das Aiiilin In einem 
bei8]^jLel8weifie 6 bijs 8 molar^n tfbex'aclmS eingeeetst 
werden;.. . . 

* - • * ■ • • . 

Das v.orilegende Verjfahren Mx'd vorzugaweiae ao durchge- 
ftlhrt^ .dasB man dap in er^tar Stufe anfallende 4f 4*-^Dichior- 
4n>-(ni- Oder p-aubatitwierte phenylamino- oder naphthylamino) 
triphenylmethylclilorid ohns Zuiflclientaolierung mi-^ dem 
Anilin umaet55t# 



* Bei der Reaktion in erater Stuf e erf olgt in auagezeioJbieter 
AuBbeute der Auatauaph einea p-Btgndlgen Chloratbma im 
' p-Irichlortritylchlorld durch^ eihen in m^ oder p-Stellung 
. inrie Y»eiter oben beaohrlebeneh aubstitiaiert n Phenyl- od r 
Arjrlaminr^ Bt unljer Bildung ddr Vertaindung d r Pormei 

009e31/0580 ' ; 




worin der Benaolkern A in .m- oder p-Stellung entsprechend 
substituiert let. 

.Bei dieser- Austauschreaktion let der Zusatz elnee ealz- 
saurebindendett;Mittels.nicht erforderlioh, da der frel- 
werdehde Ohlorwaseeretoff wShread der troBetaung abgezogen 
wird. , 

Bei der Umaetzung dePr VeyTJindting der voretehehd gehanntBtt 
Pormel (l) mit tiberechttBSigem Anilln (2. RaaktioneBtufeJ 
werden rotetichlge Blaubasen erhalten, di* Im Parbtda 
und in Ihren chemiachen Eigenachaften den SUB Pararosanilln 
und Anilin erhaitllchen bekaimteh Blaubaaen jH.F, Fiera- 
David, "Kunatli-che organ! ache Parbatoffe"* (1926), S. 262 f:^ ' 
entspreohen. Bleae befcannten BlaubaaBtt. atBlltn bekanntlioh 
Miaohungen auB mono-, dir und triphei^lUrttn PararoBunilinen 
4ar. Der PhenyUerungagrad ttttd damit «ar 7Mt)ton httagan bBl 
, dem bekanntan Verfahren, aaoh den dlaaa filaubaBan sawonoBn 
werden, von der Solimelsdauer dahlngehand ab, 4a»a «l9li. alt 
zunehmendem Fhenyllerungsgrad dar rote farblson dea Pati>a- 
roaaniltna Uber vlolettatiehiisea und rotatle^^t a sUit iiadit ' 
grtteBtiehigem Blau verechiebt; • = . 

Dem vorliegenden neuen Verf ahren. liegt deagegentiber bii dtt* - 
Bildung der rotatichigen BXaufarbBtoffe-^ttB diii iii-l* Stuie 
gebildeten V erbindungen der . -enawijen ypiatl (X) Hn gaha 
anderer BeaktlonpaieolKaalBfflua jsugrimde, l9denV mr auallojltat: 
die beidea reaitllQhea pf atMndlgea 0^loratom# der Vtrblni^^ 

009831/0580 



der formel (1) im weiteren Schmelzprozess durch " 
;.' . • , Plienyraminoreate awsgetauBcht 

werden. Gleiolizeitlg lauf^t Jedooh ttljftrrasolitndeywetfi «ine 
weitere Heaktibn in Pom eineT BUkaeealifflh parJbleileii 
Bntphenyliepimgt dle .dundh, die naohBtehandea HeaktiohiB- 
gleichungen (I) und (II) wiedergegeben warden. iaiutJ 




(Hie Baasolkexsia A sind in n> dder p-Stellung wie w&itar 
«ban basoliriBbdn aabetltttlarto) 
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Dieee Reaktion ist n u und war iiiqht zu erwarton, da 
ale beim Austauscli p-^atSndlger Halogenatozae gegen Aryl- 
amlnreate In d r Relhe der (Crlphenylmethanfarbstoffe ala 
Selcuridarrealction bish&r nloht beobacktet wurde. 

Am Ende dea vorllegenden Verfahrena erhSlt man elne 
Miaohung aus mono-, di- und triphenylierten Rosanilinen . 
von rotstichiger blauer Parbe. 

Die Aufarbeitung der verf ahrensgemS'B anf allenden . Schmelze 
in an aich bekannter Weise kann auf verschiedene Arten 
erfolgen und riohtet sioh. naoh dem vorgeeelienen Verwendunga- 
zweck dea Jeweiligen Parbatoffa. 

Am einfachaten erfolgt die laollerung der Parbstoffe durch. 
Auartihren der Schmelze mit verdtlnnter. Minei'ald&ure • Hierbei 
warden die Parbatoffe in Porm ihrer mineralaauren Salze 
auagefSllty die vom Uberachtiaaigen Anilin und den an- 
weaenden Metallaalzent die in LSaung gehen, lelclit abge- 
trennt werden kOnnen. Nimmt man die Pailung mit kbnzentrierter 
MineralaSure vor, beiapielaweiae mit 30 bis 60,5Siger Schwefel- 
aaure, ao erhait man farbatarkere Parbatoffe, da dann ^" 
auch die bei der Reaktion abgeapaltenen Dlphenylaminbaaen 
herauageiaat werden.' Pie aus der Aluminiumkomplexverbindung 
hergeatellten Parbatoffe laaaen aicb auch duroh Ausrtiliren 
der Schmelze mit Alkallen, wld wftSriger Natron-^ oder Kali«- 
lauge isolleren. Die hierbei aus den Parbaalzen antatehenden 
Oarblnolbaaon gehen im vorhandenen UbersohUaalgan Anilin 
in IiBaungy wfihrend die Aluffliniumaalze in die wKfiriga J 
Fhaaa gehen. Man tcaant die AnllialSaung von der Alumlnaii-- 
aohioht ab tmd deatiillert daa Anilin im 7akuum ab, wobel die 
Oarbinolbase in di# Anhydrobase tibergeht. Curoh OeAtillation 
bui hoham Takuumf btiapleleweiae Isi ^inern SUnnaohlohtver^ 
dafflpfdir^ in jSfm a«iQh Dlphenylamisi t;?(^ltgehend abdeatilll<»rt|» 
wiv4 farWatllj?>]cara BoaasiiIinblaabiiae arhttltaa. 



Die verfahrensgemafl erhaitliclien rotstichigen Rbsanilin'blau- 
farbstoffe fallen in holier Ausbeute und In der ReiiJOielt der 
nach dem alt n Rosanilinlilauyerf ahren erhaltlichen f arbstof f e 

an. ' ■• . ' " . 

Die Herat eilung der als Ausgangaverbindungen dienenden 
Aluminium- Oder Eiaenkomplexverbindungen des p-Trichlor- 
tritylchlorids erfoigt dureli TJmsetzung von 4--Chlorben2io- 
trihalogeniden lalt ttberschtlsslgem Chlorbeiizol in Gegenwart 
von der etwa theoretiachen Menge AluminiumcMori^^^^^ pder 
Eiaen (III)-ciaor±d zwiaohen etwa 50^* und etwa 60^ 0. und 
Abtrennung der auskriatailiolerten Metallkomplexverbindung. 
von den im tlbereeliiisBigeh Clilorbeniiol gelBet. bieibenden 
-iBomer^n Verbindungea [dbP 1 036 242 und 1 Q46 599] 
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. BelBPlel 1 

In eine Ifischung aua 450 g <;hlorbenz£tl uhd 127,5 € Alumlnlxim- 
ehldrid ia0t mainjunter Rtihren bel r 10° Ma + 25° C eine 
LUBung aua 200 g P'-Olilbrbenssotrlchlorid in 200 g Chlorbensol 
In 3 bis 4- 8tund»a zutropfen, wobet wiolt das 4,4'-Dlohlor> 
behssophenondloblorld blldet. Man erwltrmt dann 5 bis 6 Stunden 
auf 55® blfl 60° 0^ wobel die gegelb&ttenfallB auagefalldnen 
Krlstalle In L&atmg geiien, Nach dem Abkttbldn unter. 0° C aaugt 
man daa Ubersphttaelge Cblorbenzol Ton dem in orangeroten 
Hfidelchen auakrlatalliaierten Alnminitunkomplexaalz dea - 
4,4V*4"-TticlilortritylchloridB durcb eine eingehangte 
Olasffitte ab und waecbt mit Chlorbenzol naoh. 

pea Kolbejaixihalt, der daa 4;4' ,4*«-TrioiaoHrityltetraohlot'o- 

alumlnat eatW(lt r ♦•Met«t;,«j4aiijmijfe ; ^ . - 

100 6 ii-'3!oluldin ttod ethitBt 3*8tttttdeii.aittf;l^^^ bia 130" 0, 

vobei tm'^er lebhaftei^ pkLoTmBeBeretptt^niefiioklvaRg 4aB dunkal* 

rote 4i4*-PiohIor-4'*'^(m-metbylrpb#iiyiatono^^^^ 

chloFid entatelit. Hioh^Waata voaf 530 g Anilin att '^er'^helfiah 

Sehmeiae ateigert man die Temperatuf auf 150° bia 155° 0 und 

i-llhtt ao lange, bia eii||fi,^jBTObe i^^ ge- 

wllnaohten Parbton aeigt, i#aa aach etwa 4 bla .6 Stunden der 

Pall lat . Gegen finde der fi daa aooh yorbandena 

Chlorbenabl duroh Aalegea einea yakuuna abiaatilU 

l}aim rOkPt naa die bironalaraade duakalblaua Sehmelee la 3 1 

verdttaata saiaaaure* Aiii^ol^laSeiid «ix4 itaait W 

dar iJS Worn daa ciiULotiiii auiigefallea^ 

aaatral ^ewaioita im^^ li-V«i^ttffl i(t$r9tl1maC¥ ar|iltl4 ain . 
broaolerendea, Tiolattaa Puivar, daa iidiii^ jalaar, rot* 
atiohle blauer rFa^^ 

iret4w-\40O- # yarbatof^^^ ; ■ ' ' ^' 

Jitlbtt 4*4 jJerilge Sohmalae la 50 Itiga floi»iirefala«u»Hi aitt 
uad 10^^ dflM ifamladh V a-^la 3 atuni^twi i 
BO 'arh^ti'';iHaa :tiaph dem ^^baaugaa-i ltatttrik«ii0^<iia'v-«^ 
dar 8u3.fiit 4ai; iUfe««tiiffa, aiata^'l^hil^ 
iProdirtct «la*«|ii Ohlo^lt luilkj riiall ao^li toijiibiite - 
'a4ii^tli8>ft'ltt';iitt^ ■ 

ooasat/aseo 

f':*!?v2j^;;i- :• ' ■ V.:-. ; ."' .- . • • . ■ .. ru..~'.d. 'J:J\ .L..-.. -.^S- i ; 

^ bRIGINAL INSP£CTia) 
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B iBPlel 2 

Daa Altiminium-Komplexsalz das 4,4S4"-Triohl'Grtritylohlorids 
au0_62,5 g p-Chlorben25otriehlorid,, 200 g Chlorbenzol und 40 g 
Aluminiumchlorid wird naola Zugabe von 50 g m-Taluidin duroh 
3-flttlndiges Brhitz&n auf 130^ 0 in daa 4,4'-Dlchlor-4«- 
( m-methy Iphenylaittino) •triphenylme thylcilorid Ubergef tLbrt • 
Die helde Schmelze i^eraetzt man.mit 115 g Ahllih und stelgert 
die Temperatur auf 15P^ ble 155^ C. Im Laufe von 3 bis 4 
Stunden ffiz-bt aloli die SeiuneXze fiber grUh nacH duhkelblau 
bel starkem Bronceglanz* Venn elne Probe In- Xthanbl'^EisesGfig . 
den gefwttnsohten rotstioiiigen Blautpn zelgt, rtihrt man die 
Schmelsfe in soviel verdtinnte Hatronlauge ein, bis der Farb- 
at off in daa braune im Anil in gelSate OarblnoX tibergeflihrt 
iat und dad Alumlniumolilorid ala Aliuninat in Lbaung gegangen 
iat. Man kocht nooh kurze Zeit nach und trennt die alkalisohe 
Lbaung ab. Aus der brauhen CarblnoUSaung deatillierii man daa 
Anilin im Vakuum bed 140° bla 150° 0 ab, wobei die erhaltene 
Carbinolbaae in die Anhydrpbaae ttbergeht* (IFewonnen werden ' 
125 bis 135 g Parbstoffbaae* 

Sin* relnera An]iydro1?aa« wird duroh Beetlllat^^ 
Mb 170 C / 1 om Eg ifin^ttensM^kiohtverdampfer er£i!fSen» 
da biar1)«l aualt nooh YorbaBdone Olphenj^lamlnbaaflQ tlbor- 
gehon. Riorboi wordsn 110 hia 115 g iParbotoffbaeo gowonnon* 
Bit loloht pulverlelorbare braune ?arb8toff bass IBat^ aloh 
in Xthanol«>El«s«aig otit l^arsr « rotatlohtg-blausr 7arbs» 

190 g 4t4S4''<-T7iohlortrityX-tstraohlWoaXumlnat# auspsndiisrt 
ill 100 ooa Ohlorbsnaei; ivsrdati aif 39 g n-^hsn«tl4in 2 Stuhdsn 
bH X1f&^ 0 ▼•rrlQirt*. dsr dunkslrotsn Sohnslas glbt man '. 

g Anilin ttttd >tttet iiolaiigc bai 150^ bia X55*^ O bia daSr ' 
gtwOiliohta Farbton tmioht wlrA# *wpbal gsgan Sttdt untar 
giiviiigstt Taktiua OhXovb.anzoX abdaatiXXisst vivii. Si^rsfsf Vatr 
'dOoiit nw init 90 g 4ailiiK mS gU&t in .900 qdai ai^i^a jratron- 
itjBgf • faoh X/Z-^atiUittlgetd Xooheii trtnnt nan Mi' 4^ixitt»«tliipht 
iSaitilUavt dftv AniXin £iB;7«kuua,abi'.-. '.- 
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Nach' dem. Erkalten erh&lt man #in aprOd s. ie$oht puiv rialer- 
bares braunae Produkt, daa slch alt relner, rotstichig-blauer 
Farbe in Xthandl-EiseaBig li^st. Gewbnnen narden 135 g iTarb- 
atof fbfiifle. 

BelBPlel A 

120 g 4,4* ,4'"-Trlchlortrityl-tetraioliloroalunilnat, 100 g Ohior- 
beneol und. 35 g p-Chloranilln werdon 3 Stunden auf 136'^ C 
ertaltst land naoh Zugabe von 127. •£ Anllln nbeh 4 bla 5 Stunden 
bei 150° bla 155® C yerrOhrt, wobel gegen Bnde daa Ciaor- 
benzol Im Vakuum abdaatllllert mttA, Die tief blaue, "atark 
bronclerende Sohmelze giefit man naerh dem Vardlinnen mlt 70 g 
Anllln in 500 oom 20 jSlge Katronlauge, trenn^t die w&fixlge 
Schicht ab und deatilllert daa Anilin ab. Oewonnen werden 
139 g Farbatoffbaae, die aich mit relner rotatioMg-blauer 
Farbe in Xtlianol-Siaeaaig liSat. 

BeiBPiel 5 

ZvL elner Suapenaion von 49 g TOaaerfreiem Ei80tt-»(IIJ)-ohlorid 
in 200 g Ohlorbanzol tropf t nan in 3 Stunden bel 20^ bla 25° .0 
62,5 g p~Ohlovbenzotrlohlor.id» -Sann rtthrf mem 1 Stnnda naoti, 
heist fiuf 55° bip 60° 0 und httlt 5 Stimdan bel diaaer 
femperatur. Sohon naoh 1 1/2 Stimdan krlatallialart die 
Elaenkomplexverbindung aua d'er rjoftbrattnen LSaung in maaing- 
jflKnzenden, oipangaroten Nttdalohen aual Naoh dem Abktlhlen auf 
- S° bla - lof C aaiagt man daa ttberaqhttaaiga Ohlorbaasoa mlt 
iiinar Prltta ib und^ 'vUaoht den jCriatallkudhaa alt Chlorbenaol 
naohf^ :* 

S«ail gibtt mail 27 f 5 g «->Solttidiit au unit verrUhrt 2 Stunden bel 
, 130^ 0, Siut lMBt man 127 g AaiUa auieiiafiair und rUh»t .4 bla 
. 9 Sttmdan bei X5p° ma 195^ o« AnaehUtSaad TardtlBiit aaa dla ; 

Itivk tw^neiiiranda SohatUa mit-lOO olbft Anllln, glait in * 

X^ll 4d^iga Sdhiyilf f i««u>a *ttBd r<Uu?t '2 blc 3 Stittdaft bat fO^ 0» 
tttigdlillfaa 7i»bttoff f alBkaniig gavovftaa 1«%> B«r«ii« 
' i^af'i aaa- abf «ilM)tt' at utsal uad tyaokhat in Yakuia*' Ifaa crhttlll 

«iM^t[piiktXvt^i|tt69r J»roa«laf|ttfft «ai tlolif iiit vtlatr, 

ORIGINAL INSPECfTEfr 
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Sftlaplel 6 ■ • 

120 g 4,4V,4W-Trichlortrityl-tetraclilop43!aliiminat,^^l^ g Ohlor^ 
benzol und 35,9 g m-Mitroanilln werden 2 Stunden auf 130° C 
erhltzt und nach Zugatie yon 127 g Anilin nooh, 4 Wi 5^Stunden 
bei 150® bit 155** 0 VBi?rUhrt, wobel g«gen Bnde u&ter 
Bchwacheni Vakuuin daa* ^Hlorbenzol abd«BHtlie:pt wlrd. Die tl«£- 
blaue^ stark l>ronolei*end0 SiBlmftlza gleBt man naett dem Ver- 
ditanen mlt 7Cl jg Anilln In 500 co» aO^Sige Hatrbnlsuge * Hafih 
Abtrexmung ftar «Kfirigafi SoUlcbt deatiUiert man daa Anilln 
In. Yakuum-ab* JTon der ?ca?bBl;pf.fba««t die si eh Ini JtthanolV 
Elseaeig mlt relner rotatlcliig-biattar Forba lt5att, werdan 
'i34. g'ganoimen. ' 

Beispiel 7 ■ ' ■ ■ 

120 g 4,4V,4«-Trioiaortrityl-tet»achloi»|iIimlna^^^ g <5liior- 
benzoi tmd 30«4 g 4^AiitMi«*bdnz0ziltrll wtvAan 2 auf 
130° . 0 erhltat und itaoh 2iigaba iron 127 g Aniltn afiQli 4 bl« 5 
Stunden bai 150^ bla i$p° b. TeTrjUQirt* nobal {{agen Snda utttaT 
aohwaohem Tftkuum das Cfhlprbenzol abdaat^ wii^d; Ma ttaf- 
biaua, .stark bronolajranda Sohac^lea giaflt nan naoh dam VardUnnan 
mt 70 g Atitlin In 500 com 20 ?6iga iratronlauga, Haoh Ab- 
tranniing dar wttBrlgan Bohloht daatilliart nan das iAttilin in . 
Yakuun ab« Yon dar Farbatoffbaea, dia fiipii in Xthanol-Slsatiig 
mit xainar ro^tibl)ig*bUttar FarbES IBstt ivardan 135 g g»^ ' 
ffonnan* /. ■ *.• _ . ^ • " '. 

, h$htpVmi!i %»4 g ABiliii>3-ittlf O])illUrajU|iA^ W ' 
iittf ' 130°::|l. arkitat tmd niqix 2ttgaba yon 127 g Atfilin ^obh 

1 4V}ji» 5 ^ftliia^ittii bai 150°;^ tii 15$** « variHIhtt* wob#l gagan 
^9(1^ Unitfi' pokfrftokaa Takuuk daa Ohlorbaiifepl ibdaiitilliiirl wlrd* 

^P^it ,tl«f||itt« ff« stark .brbnoiar tt^^^ Sohaalaa giaBt aaoh.dra . 

^^jtr9Altik9$ ji^ Aniaiin[, in'^QOL.eea[ )(ig# ircitrQiilaw{«v 

000331/ 0560 oHieiNAi.j^s.'fcC'rcD 



• . . : ■ • - 12 - • • 

: . - 1644619 

NjBbb Abtrexmung d r v&firlg n Scliloht deatllilert man dae 
Axaiin im Tiakmim Die BasaV. dlf Bleh In Xthanol-Els ealg 
mi t rein r rotatiolilg-blauer Varh mat, fttllt In. einer 
Manga - t yon 136 g an. 

JBelaplal ? ' 

120 g 4 , 4 • , 4"-Tri<Jhlortrltyl-te trachlordaluminat , 100 g 
Cljiiorbanzol und 29*6 g p-fluoranllln warden 2 Stunden aiiif 
130^ C erhitst und nach Zugabe von 127 g Anllln nooh 4 bia 
5 Stunden bei 150^ bla 155** 0 verrUhrt* wobal gegen ?nde das 
Chlorbenzol ik Vakuum abdeatilllert wlrd* Die tiefblaue, 
atark bronclerende Sclmelze gieflt man nach dem Verdlinnen 
mlt 100 ocm~ Anllla in 1 1 20^1ge dohwafelaSure, verrilfart 
i Stunda bei 70** bla 80** 0, aaugt ab, waaolit neutral und : 
troc]^et in TAkuuBi. Gewonnen werden 125 g Farbatoff in 
Form dea Sul£at8« der aloh mit rei&er rptatlehig->lauar 
Farbe la £t]iaiiQl<-£lse8aig Itfat. 

Belaplel 10 

. « ' * • • • ' 

120 g 4»4'>4''-!i!rlo|aortrltyl-tetraohloroalUDlln IQO g Ohlor* 
benisol u&d 4^ g .p-Bromanllln warden 2 Stunden bel 130^ C ' 
uit^ haoh Zuguba Vtm 127 g AAUta nooh 4 bli 5 B tundah bal 
150® hli ).$5.® d TrxrUhrt, wobei gegea Bad* daa Ohlorliianaol 
In yfllewm >h4«itiiliert irlrd. Die ti«fblfeut« atark ^roa- 
atariada S(Ai«ilB9. gieflt ma anoh daa Ttr^liiuita aiif IPQ otta 
Aailla la 1 1 20)(ig« 0ehwaftli«ara/ T«^v0iH b«i / 

70** bla 80® 0, aaugt ab* wMidht aeutria Wt; troolcaat i^^ 
yalwuat 9ihillt ala daidc*lTiole1;t«a PttlT«r* daar iioh 
ali^ reiaer a(!Otatiohlgi.>lauar Ittrbe ia Xthniiol^Biaeiaig Ittat* 
Oewaaaih W9iTi9ii pL(6A g. f arb«iof f.-. ' ' . '•' ] . ' ■ ■ . t . 

120 g l^f * «4<!*^moiaoi!>t«ltjri*tatr8ibhlor0^^ Wtae^ 
«tttC Ml«^' 2M|ftbe .❖oa lft7 g 4^^^ aoeh 4 | :;8tiiiiteii liii v ^ ^ 

009831/0600 . ' 
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150^ Ms 1155^ C 'vwtsfiQKEt* WSteaa&Sss EtmAeilbatioa spetltdt aich' 
jodi ab. Segazt BnAe wirfi das' Cllorliasaol im YaBaonp 'abaestillisrt. 
Bte tdLefldaaEt * stark faronciejpeBiae: S«^a«lao- giaBt.jaaa 
' aem TeeOlinnffiBi adt 100 »m ilMfllltB 1 1. 2(^ie^ Sdkwef el- 
B^are, rl^s^ 1 Stumde- lieS. 70® Ms 80® C« saiaigt afe^^toekt 
nera-tral md -ferockasfe ±m fakmm. Matt erlnll.* aim toames Ballmer, • 
das aioto mit redaear rotstle8Blg---IfcIam«r FarTba la ltlbianol-M.s- . 
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P A g B ar g A BF S p. R ll'^g H S . ' " ' , . 

fll) TeiriCafiireni zur HEerfffeeHtrng rotsticMger BlaQfarlistoffe . \ 

tnijttTn> 1* MoX elMer AliiiMinlam- odeir. ElaezBkamplex^erbiBjiSimg 

p-gricInl^rferttylelEiorids sal* etwa 1 Hoi eJj&es in hl— 
Q^BT p-StelXmg dtesHcSit QEO.ogeBia.t;(ira:eiF wi.e 'bei.spcLeXsvexae 
CMLor— offleir BromatoHe, AlSylgmpiJeis vott 1 "bis 4- EohXear- 

znniaehraiL etwa 110^ xmA etva 13!$^ G im Sesaanart wa be! (gieiiL 
Seaife:fei.QDLabediBSQiiitgesK iaartra msgpmLscSssn. ligsmigHm F L tela 
- nmma ft-fegrfc itmdL daa aa^feafcebeada 4»4*-BlGiLLar-4-"-CiK-- oAer 

aabatlteiertea -j^enjlMmlnO'OS&'it imj^^ 

s]LetiiQ^lcIiLlori.d md.'fe nBfzE^es'feeiis 5 Mol. Aallin liel gesperatmrea .. . 
ziiiaehea et«?a 145^ vmS. etaa Ifi^^ mmaetst* . . / 

2} Terfalirep aacb Aitapmcli 1» dadarclL geldennzelchaal;^ dlaaa 
Bypg^y^ iie WBsaatjSmsg Abt AlnBlainia-^ o£er BiaodtoaplaxfarMadlians^^ 
dea p-fxdLeiamrfcritaF2^U<^ ailt desi »^ od«r p-aaiiatltiilarteii 
Azylania feal geatparatoraa aalaalBaa ataa 125^ aad ataa 130^ C 

3) T«zfUir«a luudk InqpracA diAundit ic*?kiaBi8vl.idtai9t»: 
■m die is swwltar Stofs «efoi8aid» JtmmmtWBots m^.t ^OMr*" 
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